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Kennwort: DoppelsSulen-Krelslauf II 

Erfinders M= Streioh* P. Juneker 



Verfahren zur Zerlegung von Gasgemlschen 

Me Erflndung betriff t ein Verfahren zur Zerlegung von Gasge- 
mlschen aus Komponenten rait sehr unterschiedllchen Dampfdrtlk- 
ken, bei denen die Konzentratlon der hBhersledenden Komponen- 
te wesentlich grBfler 1st. als die Konzentratlon der tiefersie- 
denden Komponente, nach deni Doppelsfiulmverfahren In elner 
Mitteldruck- und elner Niederdruckkolonne, bel dero ein Teil 
der hfihei'siedenden Komponente durch eine Vorabtrennung ge- 
wonnen wlrd und bei dem aus den Kolonnenstiopf en und vom Kopf 
der Niederdruckkolonne Produktstrbme abgezogen werden, naoh 
Patentanmeldung P 21 31 541.7. 

Nach dem Verfahren des Hauptpatentes erfolgt die Vorabtrennung 
des Tells der htJhersiedenden Komponente in dem verlfingerten Un- 
terteil der Mitteldruckkolonne und aus der Mitteldruckkolonne 
wird ein ProzeBstrora mlt mittlerer Konzentratlon der zu zer- 
legenden Komponenten als Kreislauf abgezogen, verdichtet, ab- 
gektihlt, verflUssigt und tells in die Mitteldruckkolonne und/ • 
Oder Niederdruckkolonne an Stellen mittlerer Konzentratlon 
entspannt, tells als Rttcklauffltlssigkelt fur die Vorabtrennung 
in das verlKngerte Unterteil der Mitteldruckkolonne entspannt. 

Die Aufgabe der Erflndung besteht darin, dieses Verfahren ener- 
giesparender durchzufUhren, insbesondere die Vorabtrennung wir- 
kungsvoller zu gestalten und die Oleichgewlchtsstorungen in 
der Kitteldruckkolonne zu verringern. 
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Es wurde nun ein Verfahren zur Zerlegung von Gasgemischen aus 
Komponenten mit sehr unterschiedlichen Dasnpfdrtlcken, bei denen 
die Konzentration der hflhersiedenden Komponente wesentlich 
grOfler 1st als die Konzentration der tiefersiedenden Kompo- 
nente, nach dero DoppelsHulenverfahren in einar Mitteldruck- 
und einer Niederdruckkolonne, gefunden, bei dem ein Teil der 
hohersiedencen Komponente durch eine Vorabtrennung gewonnen 
wird und aus den Kolonnensttmpfen und void Kopf der Niederdruck- 
kolonne ProduktstrBme abgezogen werden und bei dem die Vorat- 
trennung des Teils der hBhersiedenden Komponente in dem ver- 
lHngerten Unterteil der Mitteldruckkolonne erf olgt und aus 
der Mitteldruckkolonne ein ProzeOstrom mit mittlerer Konzen- 
tr-ation der zu zerlegenden Komponenten als Kreislauf abgezogen, 
verdichtet/ abgektihlt und verflUssigt wirtf. 
Nach der Erfindung bildet dieser ProzeSsfcrom einen Kreislauf 
Oder Teil eines Kreislauf s und wird teils in die Mitteldruck- 
kolonne und teils in die Niederdruckkolonne Jewells an Stel- 
len mittlerer Konzentration entspannt. 

Der Unterschied gegenUber dem Verfahren der Hauptanmeldung be- 
steht also darin. daB keine Kreislauf fltlssigkeit als RUcklauf 
fur die Vorabtrennung in das verlHngerte Unterteil der Mittel- 
druckkolonne entspannt wird. Bei der einfachsten AusfUhrung 
des erfindungsgemaBen Verfahrens wird die in die Mitteldruck- 
und Niederdruckkolonne entspannte Menge Kreislaufflllssigkeit 
entsprechend erhSht. Ein entsprechender Teil kann aber auch 
als Teilstrom abgetrennt, entspannt und 1m WMrmeaustausch ge- 
gen sich selbst zum Kreislaufverdichter ziirtlckgeftthrt werden. 
In diesem Pall wird sie mit dem aus der Mitteldruckkolonne ab- 
gezogenen Kreislauf medium vereinigt. Bei einer anderen Aus- 
flihrungsform wird die gesamte Kreislaufflttssigkeit entspannt 
und teilweise gegen sich selbst verdampffc- Danaoh erfolgt in 
einem Abscheider eine Auf trennung in eine gasfUrmige und in 
eine flUssige Phase. Die gasfSrmige Phase wird wieder verflUs- 
sigt und Jewells an Stellen mittlerer Konzentration in: die 
Mitteldruck- und Niederdruckkolonne geleitet. Die flUssige 
Phase wird mit dem aus der Mitteldruckkolonne abgezogenen 
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Kreislaufmedluni verelnigt und zum Kreislaiafverdichter zuruck- 
geftlhrt. In alien Fallen 1st es vortollhaft. den Kreislauf- 
strom vor seiner Aufteilung und Entspannung auf eine Tempe- 
ratur unterhalb der Temperatur des Sumpfes der Mitteldruck- 
kolonne abzukllhlen. 

Bel den erflndungsgemSeen Verfahren wird das Rohgas sowelt ab- 
gektihlt, deB es bei der Drosselung In die Mitteldruckkolonne 
nahezu vollstandig flttssig 1st. Da somlt ibei der Drosselung 
fast nur noeh Flttssigkeit anffillt, wlrd die gesamte Trennung 
oberhalb der Rohgasaufgbae entlastet und dafttr bis zu 15 % 
mehr an der hShersiedenden Komponente am Sumpf der Mittel- 
druckkolonne als Produkt gewonnen. Die Vorabtrennung arbeitet 
wirkungsvcller. Wegen dieser Entlastung gsentlgt es, als Wasch- 
flUssigkeit fur den Mittel- und Unterteil der Mitteldruckko- 
lonne die aus dem Oberteil herablaufende Fltlssigkeit zu be- 
nutzen. Bei der Zerlegung eines COg-haltigen Gemisches aus 
Stickstoff und Methan sptilt die Rtickl auf fltlssigkeit das C0 2 
in den Sumpf der Mitteldruckkolonne. 

Der aus der Mitteldruckkolonne wit nittlerer Konzentration ab- 
gezogene ProzeBstrom enthSlt etwa 30 bis 70, vorzugsweise 35 
bis 55 % tiefersiedende Komponente. Der Rreislauf kann auch 
unter tiberkritischem Druck betrieben werden. 

Zwei Ausftihrungsbeispiele des erfindungseemSBen Verfahrens 
sollen anhond der beigefligten Zeichnungen erlSutert werden. 

Es zeigen: 

Pig. 1 eine AusfUhrung des erfindungsgeraaBen Verfahrens 

rait Abzweigung, Entspannung und Verdampfung eines 
Teilstrornes des Kreislaufstromes gegen sich selbst. 

Pig. 2 eine AusfUhrunnsf orm, bei der der gesamte Kreis- 

laufstrom entspannt und teilv/eise gegen sich 
selbst verdanipft wird, 
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Pig. 5 bis 5 abgeSnderte Verf ahrensfuhrungen des Produktstromes 
aus dem Sumpf der Niederdruckkolonne . 

Besohrieben tfird im folgenden ein Verf ahren zur Abtrennung von 
Stickstoff aus Erdgas, welches im wesentlichen aus 85 Kol£ CH^ 
und 15 Molj* H 2 besteht. Der Rohgasdruck Icann zwischen 26 und 
etwa 80 ata liegen, gegebenenfalls noch h6her. Das von Wasser 
befreite Rohgas strbmt bei dem in Fig. 1 dargestellten Verfah- 
ren durch Leitung 1 in die Anlage urid wird im Warmeaustauscher 
2 und Sumpfernitzer 5 zumindest teilweise verflUssigt. Im war- 
meaustausoher 10 wird es vollstandig verflUssigt und durch das 
Drosselventil 4 in die Mitteldurckkolonne 6 entspannt. In dem 
verlangerten Unterteil 5 der Mitteldruckkolonne 6 erfolgt eine 
Vorzerlegung des Rohgases in flttssiges CH 4 im Kolonnensumpf 
und eine an N g angereicherte gasfSrnige Fraktion. Als RUcklauf- 
fltlssigkeit oberhalb der Rohgasaufgabestelle dient die aus dem 
Oberteil der Mitteldruckkolonne 6 herabflleSende FlUssigkeit. 
Falls im Rohgas C0 2 enthalten 1st, wird es bei der Vorzerlegung 
in den Sumpf gewaschen und verlaBt mit der SumpfTlttssigkeit die 
Anlage, ohne die weitere Stickstoff abtrennung zu behindern. 

Aus der Mitteldruckkolonne 6 wird durch Leitung 9 Kreislaufme- 
dium abgezogen, welches 39 bis 40 Mol# Stiekstoff enthalt. Es 
wird mit einem Teilstrom in Leitung 52, auf den welter unten 
eingegangen werden wird, vereinigt und strbmt in Leitung 56 
durch die Warmeaustauscher 10 und 2 sum Kreislaufverdiohter 11. 
Hier wird es auf etwa 45 ata verdichtet und im NachkUhler 12 
auf Umgebungstemperatur abgektthlt. Es str&nt d aim in Leitung 1? 
durch die Warmeaustauscher 2, 3, 10 und 55# wobei es abge- 
kUhlt, verflUssigt und tiefgektthlt wird. Danach wird ein Teil- 
Btrom durch Leitung 54 abgezweigt. Dieser Teilstrom wird welter 
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aufgetellt in die Leitungen 15 und 52. Der Teilstrora in Lei- 
tung 15 wird durch Drosselventil 16 erfindteingsgemaa an einer 
Stelle mittlerer Konzentration in die Mitteldruckkolonne 6 
entspannt. Der Teilstrom in Leitung 52 wir<fl im Drosselventil 
53 ebenfalls auf den Druek der MitteliurckBcolonne 6 entspannt 
und gegen sieh selbst in WMrmeaustauscher !55 angewarmti Er bil= 
det somit eine Kaltequelle fur die Abktthluwg des Kreislaufs. 
Er wird, wie bereits beschrieben, mit dem aaus der Mitteldruck- 
kolonne 6 dureh Leitung 9 abgezogenen Kreisilaufmedium vereinigt 
und strSmt zurlick zum Kreislaufverdichter M. Der Rest des 
Kreislaufs strOmt in Leitung 17 durch den KEtrmeaustauscher 20, 
wo er weiter abgekllhlt wird. Er wird schlI<S31ich im Drossel- 
ventil 18 an einer Stelle mittlerer Konzentration erfindungsge- 
mMB in die Niederdruckkolonne 19 entspannt. 

Vom Sumpf des verlangerten Uhterteils 5 der* Mitteldruckkolonne 
6 wird durch Leitung 21 flttssiges Me than albgezogen. Ein Tell 
strSmt durch Leitung 22 und den Sumpf erhitjEer 3 in den Sumpf 
zurtick, der Rest wird durch die Pumpe 24 ataif hSheren Druck ver- 
dichtet, bevor er im Warmeaustausoher 2 veardampft wird und 
durch Leitung 2} die Anlage els Produktstr<aim verl&Bt. Die 
DruckerhBhung in der Pumpe 24 hangt vom Ro&gasdruck ab. Ein 
Rohgasdruck von 48 ata erlaubt ohne weiteres eine Drucker- 
hBhung vom Kolonnendruck 25 ata auf etwa 32 ata. 

Vom Kopf der Mitteldruckkolonne 6 wird dureh Leitung 27 gas- 
fSrmiger Stiekstoff abgezogen, im Verdampfer-Kondensator 28 
verflUssigt und z.T. als Wasohflussigkeit auf den Kopf der Mit- 
teldruckkolonne 6 gegeben. Der restliche f3LUssige Stiekstoff 
strBmt durch Leitung 29 in den StickstofftlefkUhler 30, wonach 
er durch das Drosselventil Jl als Waschfltfcssigkeit auf den 
Kopf der Niederdruckkolonne 19 aufgegeben wird. 



309919/0643 

BADORf^NAL. 



2154965 



Durch Leitung 32 wird vom Kopf der Niederdrtickkolonne 19 gasfSr- 
miger Produktstickstoff abgezogen, in den WXrmeaustauschern 30, 
20, 55, lo und 2 auf Umgebungstemperatur ansev/Urmt und aus der 
Anlage entfernt. Das sich im Surapf der Niederdruckkolonne 19 
sammelnde fltissige Kethan wird durch Leitung 33 abgezogen. Ein 
Teil gelangt durch Leitung 34 in den Verdampfer-Kondensator 28, 
wo er verdampft und wird in die Niederdruckkolonne 19 zurlickge- 
leitet wird, Der andere Teil str&nt durch Leitung 35 zur Pumpe 
36, in der er auf etwa 10 ata verdichtet wird* In den WMrmeaus- 
tauschern 20, 55# 10 und 2 wird er ansohlieSend verdampft und 
auf Umgebungs temper atur angewSrmt. 

Die Ausftthrungsform nach Pig. 2 ist dsrjenigen von Pig. 1 weit- 
gehend fihnlich und die Beschreibung wird auf die unterschiedli- 
chen Verfahrensmerkmale beschrankt. Die WSrraeaustausoher 20 und 
55 der Pig. 1 sind hier durch die WSrmeaustauscher 42, 47 und 
48 ersetzt. Das Kreislaufgas in Leitung 13# welohes vom Kreis- 
laufkompressor 11 komrat, wird im Vtermeaustauscher 42 tiefgekiihlt 
und im Drosselventil 43 etwa auf den Druck der Mitteldruckkolon- 
ne 6 entspannt. Es verdampft anschlieSend im WSrmeaustauscher 
42 teilweise gegen sich selbst. Das FlUssigkeits-Gas-Gemisch 
etrdmt in den Abscheider 44, wo die fltissige von der gasfSrmi- 
gen Phase getrennt wird. Der Abscheider 44 tfird so angeordnet, 
daB die Gasphase die gleiche Zusaznmensetzung hat, wie das Kreis- 
laufgas bei dem Verfahren nach Pig. 1 oder bei dem Verfahren 
naoh der Hauptanmeldung. Die Gasphase wird durch Leitung 45 vom 
Abscheider 44 abgezogertJffififi 1 ^^! TeilstrSnie aufgeteilt. Ein 
Teilstrom in Leitung 49 wird erfindungsgemUB an einer Stelle 
mittlerer Konzentration in die Mitteldruckkolonne 6 geleitet. 
Der. andere Teil3trom in Leitung 46 durchliluf t die Warmeaustau- 
sober 47, 48 und das Drosselventil 18 und gelangt ebenf alls er- 
findungsgemUB an einer Stelle mittlerer Konsentration in die 
Niederdruckkolonne 19. Die fltissige Phase in Abscheider 44 ist 
an sohwereren Bestandteilen angereiehert. Sle wird duroh Leitung 
51 abgezogen und mit dem durcV von der Mitteldruckkolonne 6 ab- 
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gezogenen Kreislaufmedium vereinigt. Das Verfahren ermoglieht 
es also, mlt der Krelslaufkonzentration von der Rohgaszusammen- 
setzung und der Rektifikationsftihrung relativ unabhSngig zu 

werden. Es kann Rnmn-. Rnvnhi h.i hx»...» v ^ . 

iiuuci. cji iwu iccii i/rac lonen aes 

leichter siedenden Stoffes im Rohgas angewendet werden, als 
auch mit niedrigerem Kreislaufdruck durchgeftihrt werden, da 
eln Kreislauf mit schwereren Bestandteilen leichter kondensier- 
bar 1st. Im Oegensatz zum Verfahren nach Fig. 1 wird eln Tell 
der im Kopf der Mitteldruckkolonne 6 kondensierten PlUssigkelt 
aufgefangen und durch Leitung 50 von der Mitteldruckkolonne 6 
abgezogen. Nach DurchstrSmen der Warmeaustauscher 42 und 47 ge- 
langt sle in die Niederdruckkolonne 19. Diese Verf ahrensweise ' 
1st auch bei dem AusfUhrungsbeispiel nach Pig. 1 mSgllch. 
In den Pig. 3 bis 5 sind verschiedene MSglichkeiten dargestellt, 
wie der aus dem Sumpf der Niederdruckkolonne 19 abgezogene fltis- 
sige Methanproduktstrom welter behandelt werden kann. Bei der 
Verfahrensweise nach Pig. 3 wird der durch die Pumpe 36 auf er~ 
hBhten Druck gebrachte unterktihlte Produktstroro durch einen 
ZwisehenkUhler 37 im Oberteil der Mitteldruckkolonne 6 geleit*t. 
Bei der Verfanrensweise nach Pig. 4 wird mit dem unterkUhlten 
Produktstrom in einem besonderen Warmeaustauscher 38 der Kreis- 
lauf teil welter abgekUhlt, der in die Mitteldruckkolonne 6 ge~ 
leitet wird. in beiden Fallen werden dadurch die Arbeitsbedin- 
gungen fur die Rektifikation verbessert. 

Fig. 5 zeigt eine weitere Kbglichkeit. Die aus dem Sumpf der 
Niederdruckkolonne 19 abgezogene PlUssigkelt wird durch die 
Pumpe 36 auf erhohten Druck gebracht, etwa auf den Druck der 
Mitteldruckkolonne 6, 25 ata. Ein Teilstrom dicser PlUssigkelt 
in Leitung 40 wird im Drosselventil 41 wieder auf etwa lc ata 
abgedrosselt, und zwar so viel, wie fUr die Kiiltebilanz in den 
WSrmeaustauschern 20, 55, 10 und 2 bzw. 47, 42, 10 und 2 er- 
forderlich lot, in denen dieser Teilstrom verdarnpft und ange- 
ordnet wird. Der nicht gedrosselte Teilstrom in Leitung 39 
stroiiit nach lassieren der Warmeaustauscher 20, 55 und 10 bzw. 
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47. 42 und 10 in die aus dem verlHngerten Unterteil 5 der ML* 
teldruckkolonne 6 abgezogene Flussigkeit in Leitung 2 5 . Auf 
diese Weise kann die Menge der durch Laitung 2? abgezogenen 
Druclcfrakticn vergr^ert und somit der AufVand fUr eine evtl. 
erforderliche Nachverdichtung der ProduktstriSme verringert 
warden • 



► 
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lyVerfahren zur Zerlegung von Gasgeroischen aus Komponenten 
mit sehr untsrschiedlichen Dampfdr-Ueken, bei denen die Kon- 
zentration der hShersiedenden Koniponenfce wesentlich grBBer 
1st als die Konzentration der tiefersiedenden Komponente, 
nach dem DoppelsSulenverfahren in einer Mitteldruck- und 
Niederdruckkolonne, bei dem ein Teil der hShersiedenden 
Komponente durch eine Voraotrennung gevronnen wird und aus 
den Kolonnenstimpfen und vom Kopf der Niederdruckkolonne Pro- 
duktstrtJme abgezogen werden und bei dem die Vorabtrennung 
des Teils der hShersiedenden Komponente in dero verlfingerten 
Unterteil der Mitteldruckkolonne erfolgt und aus der Mit- 
teldruckkolonne ein ProzeBstrom mit mittlerer Konzentration 
der zu zerlegenden Komponenten als Kreislauf abgezogen, ver- 
dichtet, abgckUhlt und verfllissigt wird, nach Patentanmel- 
dung P 21 31 J41.7, dadurch gekennzeichnet, daB dieser Pro- 
zeBstrom (9) einen Kreislauf oder Teil eines Kreislauf s (13) 
bildet ur.d teils in die Mitteldruckkolonne und teils in die 
Niederdruckkolonne Jeweils an Stellen mittlerer Konzentra- 
tion entspannt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB von 
dem gesamten Kreislaufstrom (13) ein Teilstrom (51, 52) ab- 
getrennt, entspannt und im Warraeaustauseh gegen sich selbst 
zum Kreislauf verdichter zuriickgeftlhrt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB der 
gesamte Kreislaufstrom (13) entspannt, lm VHrmeaustausoh 
gegen sich selbst gefUhrt, teilweise verdampf t und in einem 
Abscheider (U) in eine fltissige und in eine gasfdrmige 
Phase getrennt wird, wonach die gasfbrmige Phase ganz oder 
teilweise verfllissigt, teils in die Mitteldruckkolonne, 
teils in die Niederdruckkolonne geleitet wird, wahrend die 
flUssige Phase mit dem aus der Mitteldruckkolonne abgezo- 
genen ProzeBstrom (9) vereinigt wird. 
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4. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 4, dadurch ge- 
kennzeichnet,- daB der Kreislaufstrom vor seiner Aufteilung 
und Entspannung auf eine Temperatur unterhalb der Tempera- 
tur des Sumpfes der Mltteldruckkolonne abgekUhlt wird. 

5. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 4, dadurch ge- 
kennzeichnet, daQ der Produktstrom aus dem Sumpf der Nie- 
derdruckkolonne durch eine Pumpe auf erhohten Druck ge- 
bracht und durch einen ZwischenkUhler im Oberteil der Mlt- 
teldruckkolonne geleitet wird. 

6. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 4, dadurch go- 
kennzeichnet, dafi der Produktstrom aus dem Sumpf der Nie- 
derdruckkolonne durch eine Pumpe auf erhohten Druck ge- 
bracht wird und den Kreislaufstrom vor seiner Entspannung 
in die Mltteldruckkolonne tiefkUhlt. 

7. Verfahren anch einem der AnsprUche 1 bis 6, dadurch ge- 
kennzeichnet, dafl der Produktstrom aus dem Sumpf der Nie- 
druckkolonne durch eine Pumpe auf erhShten Druck gebracht 
wird und ein Teilstrom wieder auf niederigeren Druck ab- 
gedrosselt wird, um bei seiner Verdampfuhg die AbkUhlung 
der GegenstrSme zu erleichtern. 

8. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 7. dadurch ge-, 
kennzeiehnet, da3 die Vorabtrennung des Teils der hSher- 
siedenden Komponente in einer separaten Kolonne bei etwas 
erhShtem Druck erfolgt. 
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